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Verfahren zur Polymerisation eines 
polymerisierbaren Monomer en 



Die Erf indung bezieht slch allgemein auf ein 
neues und brauchbares Verfahren zur Erh8hung~der 
Poi3rmerisations.wirfcs / amlceit von Vinylpolyin.erisationsre^ 
aktionen, Insbesondere bezieht sioh die Erf induing auf 
ein Verfahren zur ErhShung der Produkt- Oder leisturigs- { 
kapazitat bestehender PolymerisationBanlagen unter gleioh- 
zeitiger Ausschaltung vieier der gefahr lichen Prcbleme., 
die mit Initiatoren fur rasche Polymerisation (fast 
polymerization initiators) verbunden sind. 
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In den letzten Jahren aind mehrere neue Arten 
von Polymerisationsinitiatoren zur Erhbhung der 
Polymerisationsgeschwindigkeit bei Verwendung von nur 
geringen Mengen an Polymerisationsinitiator eingeftlhrt 
worden. Zu einer der geeigneteren Arten von Polymerisa- 
tionsinitiatoren in dieser Beziehung gehoren die Dialkyl- 
peroxydioarbonate , insbesondere Diisopropylperoxydicarbo-nat 
Dieser Initiator und seine Verwendung bei Vinylpolymerisa- 
tionen ist in der U.S. Patentschrift 2 464 062 ausfuhrlich 
beschrieben* Obwohl Initiatoren dieser Art ausserorda±lich 
vorteilhaft sind, ist gefunden worden, dafi ihre Verwendung 
aufgrund der unter gewissen Arbeitsbedingungen einge- 
schlossenen Gefahren zahlreicbe. Sicherbeitsvorkehrungen 
bedingt. Beispielsweise konnen ungewohnliche Bedingungen 
bezuglich Warme, Reibung oder Erschiitterung schwere Ex- 
plosionen bewirken. Auflerdem konnen bei Verwendung des 
Initiators in groflen Mengen und bei hohen Temperaturen 
heftige Reaktionen stattfinden. 

Es ist vorgesohlagen worden, diese Schwierigkeiten 
durch eine Polymerisationsarbeitsweise zu' tlberwinden, 
bei welcher die Peroxydicarbonatinitiatoren axi Ort und 
S telle wahrend .der Polymerisation eines Monomeren der 
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Vinylart als eine getrennte Monoinerenpliase gebildet 
wercieiu Diese PolymerisatiQnsarbeitBweise lieSetf* ,je- 
dqcli Sehwierigkeiten* inabesondsre ±n Bezug asuf die 
Begelung der Eon^entxation der HeaktiorxSkomponenten • 
AuBer dem 1st gef unden vroxden, dajB die Arbeitsweise 
aufgrund des susatzlicben Eohmaterisls und €er 'erfbr- 
derllefeen Eeguliermigen voin wirtscliaf tliciieaa S*andp:unkt 
aus vex s ehieden e Kaciiteile bietet* 

Es is* ebenfalls vorgesehlagen warden.* Polymeri- 
sation sprodukte der Vinylart durcb eine Suspensions- 
polymeric^ itsw els e herzus t el lea ? w elebe -die 
Zugabe einer geringen Menge an Diisopropylpexoxydicar^ 
boriat als Besebickung in Mischung mlt etabllislerenden 
Chemikalien, wie Cyclobexan, Xylol otl.dgl. umfafit... Biese. 
Arbeitsweise bietet jedocb vom wirtschaf tlichexx Standpunfct 
aus ebenfails 3cfc,wier igkeit en . Es 1st gefunden worden, 
dafl bei Verwendung aer ublichen Beschiokungssysteme zur 
Zufiihrung von Eat aly sa t d r en dieser Art an. ver schiedeiien 
Stellen des Messystems, d.h. in den Pumpen und den slcix 
bewegenden Teilen Eeibung erzeugt wird, wodurch eine 
potentielle Peuer- oder Explosionsgefabr hervorgeruf en wird 
Auflerdem" bewirkt,da viel- wehiger Initiator erf orderlich, 
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1st, als gewohnlich bei Polymerisationsreaktionen ver- 
wendet wird, die benetigte langsame Stromungsgeschwin- 
digkeit ein Verstopfen der Katalysator-Besohickungsleitung 
und der Abgabedtise, aufgrund der durch restlichen Kataly- 
sator in der Leitung eingeleiteten Monomerenpolymerisation. 

GemaB der Erfindung wurde f estgestellt, daB diese 
Nachteile oder Pehler der bisherigen Arbeitsweisen zur 
Regelung der Katalysatorbesohickung durch Veawendung 
eines geringeren Anfangs-Verhaltnisses von Wasser zu 
Monomeren zu Beginn der Polymerisation iiberwunden wer- 
den und gleichzeitig groBere Ausbeuten an Polymerisat 
geschaffen werden, 

Ein Zweck der Erfindung ist daher die Schaffung 
eines verbesserten Verfahrens zur Einflihrung eines Ini- 
tiators fUr rasche Polymerisation in ein ReaktionsgefaB, 
das ein polymerisierbares Monomeres der Vinylart enthalt , 
bei welohem man einen geregelten Strom eines waBrigen 
Mediums, das geringe Mengen des Initiators enthalt, in 
das ReaktionsgefaB einftihrt. 

Ein anderer Zweck der Erfindung ist die Schaffung 
eines Verfahrens zur Einfiihrung eines Dialkylperoxy- 
dicarbonatinitiators in einem geregelten Strom eines 
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wasserigen Mediums /bei einer volumetrisohen Str&mungs- 
'gesoh.windigke.it, die im wesentliohen der Volumenabnahme 
innerbalb des Reaktionsgef aBes Equivalent ist. - 

Bin weiterer Zweck der Erfindung is* die Sohaffung 
einer sicheren und technisch dur.chfilorbareH Arbeits- 
weise zur Herstellung von Polymer isat en der Vinylart. 

Diese und andere Zwecke der Erf in dung werden aus 
der nachfolgenden Besohreibung zusammen mit der. 
Zeichriung, welche eine oevorzugte Ausfuhrungsf orm des 
Verfahrens gemaB der Brfindung veranschaulioht , ersicht- 

lioh. . .' ■ 

In der Zeichnung wird eine Hochdruokleitung 1, 

von einer Quelle fur wasseriges Medium 2 zu einem 

Reaktionsgef SB' 3 gezeigt, duroh w elone ein Strom eine s 

wasserigen Mediums geleitet wird. Ein Initiator be- 

schickungsbehalter 4, der einen Initiator fur rasobe 

Polymerisation in LBsung enthalt, ist zwischen der 

Quelle fur das wasserige Medium und dem Reaktionsgef aB 

angebracht , sodaB geregelte Mengen an Initiator ent- 

weder. kontinuierlicb. oder in vorherbestimmten Inter- 

vallen- in die Hochdruokleitung eingebracht werden 

kSnnen. Bei Verwen dung eines Peroxydicarbonatinitiators . 
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wird der Initiator zweckmaBigerweise gegen Zersetzung- 
stabilisiert, indem man ihn in einem geeigneten L5- 
sungsmittel auflost, obwohl der Peroxydicarbonatkataly- 
sator gewtinschtenfalls in seiner festen Form verwendet 
werden kann, Ea ist gefunden worden, daB bei Verwendung 
von Diiappropylpercarbonat als Initiator vernetzbare 
Lbsungsmittel, v/ie Diathylmaleat , die zu einem integralen 
Teil dea Polymerisats werden, in dieaer Hinsicht beson- 
ders geeignet sind, da das Problem der Entfernung des 
DBsungsmittels aus dem Polymerisat als Verunreinigung 
vermieden wird. Dies ist besonders vorteilhaft bei der 
Herstellung von Polymerisaten, die fur Hahrungsmittel- 
behalter od.dgl. verwendet werden, bei welchen strenge 
R e inhieitsanf orderungen angewendet werden niissen. Der 
rasche Polymerisationsinitiator wird dem wasaerigen 
Medium unter geregeltem Mediumsdruck, wie Stickstoff gas 
Oder Vasserdruck zugefiihrt, beispielsweise durch eine 
Beschickungsleitung 5 von einem Zylinder 6. Auf dieae 
Weiae iat die Masse des Katalysators bedeckt und unter 
hydraulisohem Druck, wodurch mechanische Reibung durch 
das System wahrend der Zugabe in das Reaktionsgef aB 
vermieden und weiter die Explosionsmoglichkeit verringert 
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wird, .Duron Einbringen des Eatalysators in das Reaktions- 
gefafi in. exnem wasserigen Medium, das unter hohem Druck 
flieSt, fiillt das fliefifahige Medium das Leitungsvolumen 
vollstandig und verhindert, daii Monomeres eintritt und 
das System verstopft. AuBerdem wird durch Zugabe des 
Ka-talysa-tors in verdunnter Konzentration ein P 0 lymerisat-. 
.aufbau und ein Verstopfen der Leitung auf grund der Poly- 
merisation des Monomer en an der Einftthrungss telle in . 
den Reaktor eliminiert* 

Duron Anwendung -dieses Systems gemafl der Erfindung 
wird ein weiterer bedeutender Vorteil gegenuber den 
iiblichen Bes chickuhg s sy s t emen ges chaff en, da wahrend 
des Polymerisatiohsablauf es . fortwanrend ein wasseriges 
Medium eingefunrt wird. Es wurde gefunden, dafl es bei 
den berkommlichen Suspensionspolymerisationssystemen un- 
ter Verwendung von raschen Polymerisationsinitiatoren 
nS.tig ist, ein hohes Ausgangsverhaltnis von Wasser. zu 
Monbmerem zu s chaff en, urn die exotherme Reaktionswarme 
innerhalb vernlinf tiger Grenzen zu regeln und eine ge- 
ntigend •niedrige Viskoaitat aufrechtzuerhalten, die aus- ;• 
reicht,.' ein Ruhr eh des Schlammes wahrend. des Fortganges 
der Polymerisation zuzulassen. Bei Anv/endung des Systems 
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gemafl der Brfindung kann das anfangliohe Wasser zu 
Monomerem-Verhaltnis erniedrigt werden, wodurch hohere 
Prozentsatze an Monomerem in einer gegebenen Besohickung 
ermoglicht werden. Beispielsweise . liegt bei der Polyme- 
risation von Vinylchlorid in Suspension das anfangliche 
Wasser zu Monomer en-YerhSltnis allgemein zwischen 1,4 
uhd 2,0; "bei Anwendung des Systems gemaB der Erfindung 
ist es jedoch moglich, Beschickungen einzuf uhren, die 
Wasser zu Monomer em-Verhaltniese weit unter 1,4 aufwei- 
sen f Wenn der Polymerisationsablauf f ortschreitet , halt 
ein konstanter Strom von Sptilwasser, das mit dem Kataly- 
sator eintritt, und das wahrend des ganzen Ablaufes bei- 
behalten wird, die Pseudoviskositat des Schlammes trotz 
anwachsenden Polymerisatgehaltes aufrecht, wodurch ein 
grtindliches und konstantes Ruhren ermoglicht wird. Da die 
Polymerisation von eiher allmahlichen Volumenabnahme 
innerhalb des Reaktionsgef aBes begleitet ist, ist es 
'zweckmaflig, die Geschwindigkeit der Zuftihrung des 
wasserigen Mediums auf ein volumetrisches Stromungs- 
ausmaB einzustellen, das der volumetrischen Schlamm- 
abnahme im wesentlichen Equivalent ist. Bs ist leicht 
ersichtlich, daB die Anwendung des Systems gemaB der 
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Erfindung die Heratellung weaentlioh gr&Berer Mengen 
an. Polymerisat in einem Reaktionsgefafl von beliebiger 

Kapazitat zulaBt. , . - . 

Die Erfindung wird nachatehend arihand von Bei- 
spielen naher veranacbaulicht. Alle Mengenangaben aind, 
wenn nichta anderea angegeben iat, 'auf Gewicbtabaaia 
bezogen. 

Beiapiel 1 

110 Teile vorerhitztea Waaaer, •eine lijsung von ; ... 
0,08 leilen Hydroxypropylmethylcelluloae ala Sua- • 
penaiermittel und 0,25 leile Sorbitmonblaurat ala 
Teiichenporoaitat-Modifizierungamittel warden in eiix 
r eine a Reaktionagef aB, daa . anaohliefiend ver aibloaaen 
wird, eingebracht und zur Entfernung von Saueratoff 
im Vakuum gekocht. 100 Teile y'inylchlorid-Monomerea 
werden unter Eruck zugegeben und die Miachung wird 
auf eine Temperatur von 54°C eingeatellt. Waseer unter 
einemlDruck Von etwa 9,84 kg/cm 2 (140 pai) wird dem 
Reaktionagef afl durch eine Hoohdruckleitung bei einer 
Geachwindigkeit von. 4 Teilen je Stunde zugefiihrt. 
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Bine Beachickung von 0,04 Teilen Diisopropylperoxy- 
dicarbonat-Initiator , gelSat in Diathylmaleat ala 
losungsmittel (40$ bezogen auf Gewicht) ward der zum 
ReaktionsgefaB fuhrenden Hochdruckleitung wahrend 
einea Zeitraumes von 20 Minuten langsam zugefuhrt. 
Die Polymerisation "beginnt unverzuglich und durch 
MantelkUhlung zur Entfernung der exothermen Reaktiona- 
warme wird eine konstante Ansatztemperatur aufrecht- 
erhalten« Wahrend dea gesamten Polymerisationsablauf es 
wird dem Reaktionsgef afi kontinuierlich Sptllwasaer zuge 
geben. Wenn der Druck in dem ReaktionsgefaB auf einen 
vorbestimmten Wert abfallt, wird die Reaktion durch 
Ablasaen dea nichtumgesetzten Monomeren unterbrochen. 
Zu diesem Zeitpunkt ietragt das Wasser zu Vinyldhlorid 
Verhaltnis etwa 1,5 im Vergleich mit dem anf anglichen 
Wasser zu Vinylchloridmonomerem-Verhaltnis von 1,1. 
Der Harzachlamm wird dann gewonnen, zen trifugiert , ge- 
trocknet und unter Anwendung tiblicher Arbeit eweis en 
gesiebt. 

Beispiel 2 

Beispiel 1 wird mit der Abanderung wiederholt, 
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dafl 0,05 Telle Diisopropylperoxydicarbonat in fester 
Form, in den Verdttnnungsmittelstrom eirigebracht werden* 

Beispiel 3 

Beispiel 2 wird mit der Abanderung wiederholt, 
daB 0,06 Telle Acetylcyclohexanper sulf onat ana telle 
von Diisbpropylperoxydicarbonat verwendet warden. 

Beispiel 4 

Beispiel 1 wird mit der Abanderung wiederholt, 
'■ das anstelle von Vinylchlorid eine Beschickung von 
100 Teilen Vinylacetat in das ReaktionagefaB einge- 
fiihrt wird. 

Beispiel 5 

Beispiel 2 wird mit der Abanderung wiederholt, 
daB anstelle von 100 Teilen Vinylchlorid 100 Telle 
Styrol in das ReafctionsgefaB eingefuhrt werden. 

0 hwohl das Verfahren gema.8 der 3jlrf indung in 
■^erbinduhg mit Dialkylp eroxydi carbonate und Acylper- 
. sulfonatihitiatoren, wie sie in der U.S. Pat. Anmeldung 
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Serial No, 286473 ausgefiihrt wird, beschrieben wur<Je, 
kann das Verfahren gemafi der Erfindung unter Verwendung 
anderer Polymerieationsinitiatoren, bei welchen daa 
Problem der Mugabe geringer Mengen Katalyeator in ge- 
regelter (Jeschwindigkeit vorliegt, in gleicher Weise 
zur Anwendung kommen. 

Auflerdem kann,- obwohl das Verfahren gemafi der 
Erfindung in Verbindung mit Suspeneionepolymertea~ 
tionsarbeitsweisen beschrieben wurde, bei welohen ein 
fester Polymerisationsinitiator ale eine wasserige 
Phase eingeftthrt wird, das selbe Prinzip bei Bmulsions- 
oder IBsungepolymerisationen von gleiqher Nutzliohkeit 
sein. 

©bliohe Suspensionsstabilieatoren, wie Gelatine, 
Oelluloeeather od.dgl. kSnnen bei dem Verfahren gemafi 
der Erfindung ebenso wie iibliche anionisohe und night- 
ionische oberfliichenakt'ive Mittel, Puffer Modifizierungs 
mittel fur die Teilchenporositat , Prestabilisatoren . 
od.dgl. verwendet werden, 

Die Initiatorkone>:ntration variiert in Abhangigkeit 
von den besonderen Qualitaten und Arten der zu bildenden 



2098 10/ 138 A 



1570963 

-13 - 



Polynmrisate, es. ist jedoch gefunden worden, daB 
"bei Verwendung von DiisopropylperoxydioarDonat- als • .. 
Initiator allgemein Konzentrationen in- Bereioh -von 
etwa 0,005 - 6,500 Teilen Initiator je 100 Telle 
Monomerem hesonders vbrteilbaft sind. Vorzugsweise 
wird die Konzentration zwischen .0,01 und 0,08 3 e.. 
TOO Teilen Tinylmonomerem g ehalten. Die EDemperaturen. 
kSnhen iiB Bereich zwischen 0°C und 70°C liegen, e,s - 
wurde jedoch gefunden, dafl QJemperaturen im .Bereioh 
zwischen 50° und 60°0 hesonders geeignet sind. 

. Die Geschwindigkeit der Zugahe des, den raschen. 
Initiator enthaltenden wasserigen Mediums in das 
ReaktionsgefaS, hangt von mehreren Faktoren, wie dem 
anfanglichen Y/asser zu Monomer en-Verhaltnis, der Ge- : 
fa&kapazitat, dem gewtinsohteh Wasser zu Monomeren- 
Bndverhaltnis, der gewunschten -prozentualen Umwandlung, 
• dem Ausmafl. des Etihreris od.dgl. ah. Hie- optimale. StrB- 
mung^eschwindigkeit und der leitungsdruck kbnnen durch 
Beriicksichtigung dieser und anderer Paktoren leicht 
empiriseh> r heatimmt werden. Allgemein kann die Stro- 
' niungsgeschwindigkeit des wasserigen Mediums, zwischen 
1 und 30 Teilen je Stunde, in Ahhangigkei-t von der 
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ausgewahlten Gesamtzahl fur die vollstandige Einfuhrung 
von Katalysator und i'rager liegen. Bs ist natilrlich 
moglich, die Beschickung kontinuierlich Oder diskonti- 
nuierlich wahrend eines beliebigen Zeitintervalles oder 
als einzige Beschickung zuzugeben. Das Zeitintervall 
kann zwischen 20 Minuten und 2 Stunden liegen, es kann 
jedoch in Anhangigkeit von den Arbeitsbedingungen inner- 
halb eines weiten Bereiches variieren. 

Der Leitungsdruck soil zu jeder Zeit genugend 
h<5her als der Druck im ReaktionsgefaB sein, urn eine 
positive Stromung sicherzustellen. Die Reaktordriicke 
konnen im Bereich von etwa 3,52 bis 12,3 kg/cm 2 
(50 - 175 psi) liegen, wobei optimale Ergebnisse bei 
Driicken zwischen etwa 5,27 und 10,5 kg/cm (75 - 150 psi) 
erzielt werden. 

Obwohl Wasser allgemein als Tragermedium ftLr den 
Initiator bevorzugt wird, konnen andere Bestandteile 
wie Kettenregulierun-vsmittel, d.h. Alkohole , Aldehyde 
od,dgl. Suspendiermittel dem Tragermedium gewiinschten- 
falls beigegeben werden, 

Wie vorstehend ausgefuhrt, kann der Katalysator 
dem Wasserigen Medium in seiner festen Form zugegeben 
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werden, er wird jedoch vorzugsweise in Mischung f mit 
eihem losungsmittel, wie Diathylmaleat,. Cyclohexan, 
Toluol, ' od.dgl. in beliebigen Anteilen verwendet. 

Das Yerf ahren gemafl der Erfindung ist auf solche 
monomere Materialien anwendbar , die eine einzlge 
Methylengruppe. enthalten , die mit einer Boppelbindung 
an das Kohlenstof f atom gebunden 1st; d.h. Verbindungen, 
die eine einzige CH 2 =C<Gruppe enthalten. Zu diesen 
Monomer en gehSrenx . Vinylarmomaten., wie Styrol, p-Chlor- 
styrol, Ester von aliphatischen *-Methylen-mbnocarbon- 
skuren, wie Methylaerylat , Ithylacrylat , n-Butylacrylat , 
Isobutylacrylat ,. Dodecy lacrylat , 2-0hlorathylaprylat , 
2-Chlorpr opylaorylat * 2-2 »I>ichlor is opropy lacrylat, . 
Phenylaerylat, Cyclohexylacrylat , Methyl-cc -ohloraorylat r 
Me thylme thacrylat , iithylme tbacrylat , Methylathacrylat , 
Acrylnitr il , Methacrylnitril , Acrylamid, Vinylester, wie 
Vinylacetat , Vinylchloracetat , Tinylpr opionat ,- Vinyl- 
butyrat, Vinylhalogenide, wie Vinylchlorid Oder Vinyl- 
bromid, Yinylather, wie Tiny lmethy lather, Vinylieobutyl- 
ather, Vinyl- 2-Chloratby lather , Vinylketone, wie Vinyl- 
methylketoh, Vinylhexylke t on , Me thy lisopr openylke t on , 
isobutylen, Vinylidenhalogenide , wie Vinylidenchlorid, 
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Vinylidenchlorfluorid, N-Vinylverbindungen, wie N-Vinyl 
Pyrrol, H"-Vinylcarbazol, N-Vinylindol, N-Vinylsuccinimid 
und andere ahnliche polymerisierbare • Materialien. Das 
Verfahren gemaB der Erfindung ist auch auf die Mis ch- 
polymerisation von Mischungen aus zwei oder mehreren. 
dieser monomeren Materialien anwendbar. Es ist gef unden 
worden, daB Vinylchlorid in dem System gemae der Er- 
findung besonders geeignet ist. 

Beliebige der ander^n wie vorstehend erwahnten, 
Sthylenisch ungesattigten Monomeren, die damit miscb-r 
pplymeriaiert werden sollen, k5nnen zu Beginn mi^ dem 
Vinylchlorid oder spater wahrend der Polymerisation 
zugqgeben oder dem System wahrend der Polymgrisa^ipn 
l^ngsam zugeflihrt werden, Aufierdem fcann gin (Deil des 
Vinyl chlorids anfangs zuruckbehalten und bei fort- 
schr^itender Polymerisation zugegehen werden ? Big Re- 
aktionsprodukte werden gemafi ublichgr Arbeitsw^igen, 
- deren Sinzelheiteri von der angewendeten bespnderep 
Polymerisationsarbeitsweise abhangen, isoJLiert. 
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Patentansprliche 

1. ) Verfahren: zur Polymerisation" eiries pplymeri- 
sierbar en - Monomer en mit einer CH 2 = .0 < Gruppe in einem 
Reaktionsgefafi, dadurch g ekenn zeiehnet, daB man in das 
Reaktionsgefafi einen g eregelten Strom eines wasserigen 
Mediums, daa 0,005 bis 0,5 Telle eines Initiators fur 
rasche Polymerisation je 100 Telle an polymerisier- : '_. 
car em "Monomer eh ent halt., unter Bruok einfuhrt. 

2. ) Verfahren nach Anspruch 1 , dadurch gekennzeich 
net, • dafl man das was eerige Medium mit einer volumetri- 
schen Stromungsteschwindigkeit einfuhrt , die im ve sent- 
lichen der Geschwindigkeit -.der Volumenahnahme in dem 
Reaktionsgefafi equivalent 1st. 

3. ) Verfahren hach Anspruch X, dadurch gekenn- 
zeiehnet,- dafl ; man als Polymerisations'initiatpr 'ein 
Dialkylperoxydicarbonat. yerwendet , . 

4. ) -Verfahren nach Anspruch 1, dadurch g ekenh- ■ 
zeiehnet, daB man als polymeria! erbares Monomer es ; 
Vinylchlorid verwendet. 

5. ) Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekenn- 
zeiehnet, daQ man den Polymerisationsinitiator in 
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daa wasserige Medium unter Lruckdes inerten Mediums 
einfuhrt una dadurch eine mechanische Heibung in dera 
System ausschaltet. 

6. ) VerXahren nach Anspruch 3, dadurch gekennzeich- 
net, dafi man das DiaXkylperoxydicarbonat in das wasserige 
Medium als Losung in Diathylmaleat einftihrt. 

7. ) Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekenn- 
zeichnet, dafi man als Initiator fur rasehe Polymeri- 
sation ein AcylpersulXonat verwendet. 

8. ) Verf ahren nach Anspruch 1, dadurch g ekenn- 
zeichnet, dafi man den geregelten Strom eines wasserigen 
Mediums unter einem ausreichenden Druck halt, urn eine 
positive StrSmung zum EeaktionsgefaB sicherzustellen, 
wobei das fieaktionsgefaB unter einem Druck von etwa 
3,52 bis 12,3 kg/cm 2 (50 bis 175 psi) gehalten wird, und 
mit einer ffeschwindigkeit von 1 bis 30 Teilen je Stunde 
zuflihrt.' 

9. ) Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 8, da- 
durch g ekennzeichnet, dafi man in ein eine wasserige 
Suspension des Monomeren enthaltendes Reaktionsgef afl 
unter Exihren einen geregelten Strom des 0,005 - 5 Telle 

Dialkylperoxydicarbonat enthaltenden wasserigen Mediums 
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unter ausreichendem Druck zur Sicherstellung dw positi- 
Ten StrSmung zum Reaktionsgefag ..einfutot, wofcei das ; \ 
Reaktibnsg^faB, wenn die Polymerisation fortschreitet, 
untsr einem IDruek von etwa 3, 5? bis 12* 3 kg/cm gefaal- 
ten wird, und die f plymerieatipn der Suspension i or*- 
setzt, Ms das Verbal tnis yon Wasser zu Monomer em ei*en 
Wert zwis chen 1,4. und 2,0 err ei phi;. 



2 0 98 10/ 138 A 



f-X V0? V BAD ORIGINAL 



zo 

Leerseife 



01: 02.03.1972 
39 b 4 1 r 6p Alt- 24. 03. 1965 

1570963 

24 




2 0 98 10V 138 4 



This Page is Inserted by IFW Indexing and Scanning 
Operations and is not part of the Official Record 

BEST AVAILABLE IMAGES 

Defective images within this document are accurate representations of the original 
documents submitted by the applicant. 

Defects in the images include but are not limited to the items checked: 

□ BLACK BORDERS 

□ IMAGE CUT OFF AT TOP, BOTTOM OR SIDES 

□ FADED TEXT OR DRAWING 

□ BLURRED OR ILLEGIBLE TEXT OR DRAWING 

□ SKEWED/SLANTED IMAGES 

□ COLOR OR BLACK AND WHITE PHOTOGRAPHS 

□ GRAY SCALE DOCUMENTS 

□ LINES OR MARKS ON ORIGINAL DOCUMENT 
^I^REFERENCECS) OR EXHIBIT(S) SUBMITTED ARE POOR QUALITY 

□ OTHER: 

IMAGES ARE BEST AVAILABLE COPY. 
As rescanning these documents will not correct the image 
problems checked, please do not report these problems to 
the IFW Image Problem Mailbox. 



